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Mineral pigment microparticles coated with a layer of chitin or a chitin derivative, optionally with at 
least 1 organic material, are new. 

USE - The coated particles may be used as carriers for phytosanitary compounds and used to coat seeds, 
for pharmaceuticals, or for cosmetics. They may also be used in the preparation of pnnting inks and 
paints, and for the granulation of toxic materials or bacteria. 

ABVANTAGE - The process gives a product in which individual particles are coated, rather than 



conglomerate masses. 
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La preseate invention concerne un precede de preparation de 
microparticules de pigments mineraux enrobees d'une couche de chitine ou 

de derives de chitine. 

Hie concerne egalement les microparticules de pigments 
5 mineraux enrobees obtenues notamment par ledit procede et l'utilisation de 
ces microparticules de pigments mineraux enrobees comme substance 
fihno gene ou pour la granulation de produits varies, 

Les pigments mineraux sont une part importance de l'industrie des 
colorants. Directement issus de la chimie des oxydes, lis apportent la couleur 
10 et sont d'un acces economique aise. Neanmoins, Us souffrent parfois de 
difflcultes de formulation et sont.alors suppiantes par des pigments 
organiques presentant d'autres qualites de mise en oeuvre. Le depot d'une 
pellicule organique de surface pourrait dans certains cas, pallier la difficult* 
et etre economiquement ou techniquement, une solution plus attractive 
15 L'enrobage des pigments peut etre realise par diverses techniques. 

Pour la grande majorite d'entre-elles, il s'agit de deposer a la surface d'une 
particule pigmentaire, un polymere en cours de sechage, de condensation ou 
de poiycondensation. Ce mode d'action est utilise en particulier pour enrober 
les pigments par des polysaccharides. 
20 • De nombreux travaux ont d'ores ex deja ete realises sur l'enrobage 

par les polysaccharides. Des techniques de condensations ioniques ou de 
reticulation de chalnes permettent en particulier un depdt de polymere 
organique sur une surface minerale. 

Neanmoins, si une vision macroscopique permet de parler 
25 d'enrobage lorsqu'une condensation se fait en presence de pigments, une 
etude microscopique laisse souvent entrevoir un amas de particules agregees 
par le polymere loin d'etre un veritable film recouvrant la surface de 
particules mdividualisees. 

On a notamment observe que, lorsque'tie tels process sont 
30 appliques a l'enrobage de particules pigmentaires par de la chitine, la 
reacetylation conduisait a la formation d'un gel dans lequel des particules 
pigmentaires etaient noyees et non a des particules individualises enrobees 
de chitine. 

La chitine est le polymere de structure des artbxopodes; crustaces 
35 et insectes et fait parte de la membrane de certains champignons. Elle assure 
la tenue de l'endosquelette des cephalopodes. Hie est au monde animal le 
pe ndant de ce qu'est la cellulose au regne vegetaL 

Sa particularite reside dans son inertie chimique. Peu reactive, 
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insoluble dans la plupart des solvants organiques connus, elle ne peut, non 
plus, fitre thermoformee. Ce n'est qu'en la transformanr en chitosane qu'il 
devient possible de la menre en oeuvre. 

Pour moduler la chitine, il est n<§cessaire de proceder en deux 
5 dtapes. La premi&re consiste k transformer la chitine en chitosane puis la 
seconde & retransformer le chitosane en chitine. II est ainsi decrit dans la 
demande de brevet EP-A-0 013 181 r page 2, une preparation de chitine par N- 
acetylation de chitosane avec de l'anhydride acetique dans une solution de 
pyridine ou une solution d'acide perchlorique. 
10 Des derives de chitine ont igalement &t& prepares. La demande de 

brevet EP-A-0 013 181 decrit la preparation de N-ac6tyl 
carboxyalkylchitine par aceiylation de carboxyalkylchitine deac£tyl<§e avec 
un anhydride d'un acide organique. D'autres derives de chitine sont 
egalement meationnes tels que les hydroxyalkylchitines. Le materiau obtenu 
IS peut dtre mis sous la forme de panicules spheriques utilisables comme 
reslaes gchangeuses d'ions. 

La demande de brevet EP-A-0 021 750 decrit un procede de 
preparation de chitine pax acetylation de chitine ddacfityiee en presence 
d'un anhydride d'acide organique et d'un agent de suspension tel qu'un 
20 monoester de sorbitan. 

La demande de brevet EP-A-0 026 618 decrit un materiau 
comprenant un melange de deux ou plus derives de chitine 6th£rifies obtenus 
par le mfime precede d'acetylation indique pour les deux documents prScites. 
Les mat&iaux spheriques obtenus peuvent etre notamment utilises- comme 
25 resines 6chaageuses d'ions. 

De manifere generate, la transformation de chitosane en chitine est 
une reaction qui necessite la presence simultanee de deux solvants. L'eau 
assure la solvatation des sels de chitosane a pH inferieur i 6,5. Les sels de 
chitosane sont notamment les sels d'acide ot^anique tels que l'acide acetique 
30 ou l'acide oxalique, des sels d'acide minSraux tels que I' acide chlorhydrique, 
en concentration suffisante pour obtenir le chitosane sous forme salifida. Le 
second solvant est un derive organique hydrosoiubi.e tel que l'alcool, le 
tetrahydrofuranne, le dioxane en quantite suffisante pour permettre la mise 
en solution d'un anhydride organique de type acexyle et dont le role est 
35 Tacetylarion des groupements amines du chitosane, Utilisee en presence de 
chitosane, cette reaction aboutit, si l'anhydride est acetique, k la chitine. 

Toutes ces techniques sont en general fort connues. On en 
trouyera notamment des exemples dans les documents mentionnes ci-dessus. 
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De manure surprenante, les inventeurs ont observe que dans des 
conditions particulteres, U Stair possible d'obtenir l'enrobage de particules 
pigmentaires par du chitosane, tout en laissant ces particules sous forme 
individualist puis par reacetylation, d'obtenir des panicules pigmentaires 
enrobSes de chitine. 

Le proc€de selon ^invention permet done l'enrobage de particules 
et non pas la prise eu masse due a la formation de geL 

D'autres objets et avantages de la prSsente invention seront decrits 
au cours de U expose qui suit : 

En premier lieu, rinyention conqerne un procede de preparation 
de microparticules de pigments minSraux enrobees d'une couche de chitine 
ou d€riv6s de chitine , caracterise en ce que : 

a) des microparticules de pigments mineraux en suspension sont 
mises en contact avec une solution de chitosane salifte ou de derives de 
chitosane salifi^s de facon k provoquer le d£p&t du chitosane salifte ou des 
derives de chitosane salifids autour des microparticules de pigments, 

b) les microparticules de pigments enrobees de chitosane ou 
derives de chitosane $alifi6s sont ensuite soumises in une reaction 
d'ac^tylation au moyen d'anhydride decide organique. 

Le chitosane est un polymfere de D-glucosamine & enchainement 
p,l-4 tel qu'il est repr£sexit6 h. la figure unique annexe & la prdsente 
description. 

• Paniii les derives de chitosane convenant, on cite hotamment les 
dSrivds OSthSrifie ou O-esterifie du type correspondant a la formuie I ci- 
dessotis : 

[C6H 8 Q.(NH 2 )^(^COCH3)y.(OR) a .(bl-I) b ]a 

dans laquelle : 

R repr£sente au moins un groupe choisi parmi le groupe carboxyalkyle de 2 £ 
4 atomes de carbone, un groupe hydroxyethyle, un groupe hyroxypropyle, 
un groupe dihydroxypropyie ou un groupe alkyle de 1 a 3 atomes de carbone, 
x etant un nombre compris entre 0,1 et 1, 
v etant egal k 1,0 - & 

a est un nombre compris entre 0,1 et 1 et . 

b etant egala 1,0 - a - 

oh une forme salifi£e de ces composes. 

La chitine ou poly N-ac6tyl-D-glucosainine est un polysaccharide 
dont les unites sont li£es entre elles par des ponts £-1.4 glycosidiques. 
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Hie se distingue done du chitosane qui est une chitine N-d£sac6tylee. Lorsque 

la desacetylation est totale, on obtient un chitosane singulier, le 

polyglucosamine. 

La chitine est naturellement desacetylde au-dessus de 5% et plus. 
5 Le terme de chitosane est reserve aux derives qui, ayant subi une 

desacetylation, deviennent solubles en milieu aqueux acide. II faut pour ce 

faire un degrfi de desacetylation au moins supdrieur k 65%. Ce taux infiuera 

sur les propriety physiques du chitosane, solubilite et viscosity, mais 

£galement sur son comport em ent biochimique. 
10 La concentration de chitosane salifi6 ou de derives de chirosane 

saliftes dans la solution est telle qu'elle est inferieure 4 la concentration 

miscellaire critique. 

la valeur de cette concentration, nScessairement fiaible, depend de 

ragitation appliquee des parucuies utilises, de leur interaction avec le 
15 chitosane ou derives de chitosane, et de la concentration des particules elies- 

m£mes* 

En tout 6tat de cause, la concentration de particules dans la 
suspension ainsi que la concentration de chitosane salifie ou d£riv6s de 
chitosane salifids «^ n? la solution doit €tre telle qu'il se produit un depdt de 
20 chitosane ou derives de chitosane par adsorption 4 la surface des particules a 
la difference de la formation d'un gel qui conduit k des particules non 
individualists. 

La granulomStrie des particules de pigments mineraux est 
g^neralement comprise entre 1 et 100 *un bien que ces bornes ne liraiient pas 
25 la partie de la presente invention et la concentration des pigments en 
suspension est gendralement comprise entre 0,4 et 40 g/L 

Panni les pigments mineraux, on citera notamment les pigments 
nacres du type Iriodine, Rorapearl® 10 et 12 et les pigments de la g am m e 
Iriodione. 

30 Panni les formes salifie es de chitosane ou derives de chitosane, on 

cite notamment les sels d'acide organique tels que l'acide ac£tique ou Tacide 
oxalique et les sels d'acide miaSraux tels que l'acide chlorhydrique. De 
pr£f£rence, on cite i'acetate de chitosane ou les acetates de derives de 
chitosane. 

35 L'invention est maintenant d£crite selon des varfentes preferees 

qui sont soit prises en combinaison partiellement ou totalement entre elles, 
soit prises individuell ement en liaison avec la definition gen£rale de 
Tinvention indiqu^e ci-dessus. 
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- Les microparticules de pigments mineraux sont raises en 
suspension dans une solution hydroalcoolique. La suspension est maintenue 
par agitation. Le melange eauralcool peut variex dans de larges proportions 
telles que le rapport eau:alcool soit compris entre 0,25 et 4 ou encore 20/80 et 
80/20. 

L'alcool peut etre un mono ou polyalcool sature ou insature bien 
qu'il soit souhaitable que l'alcool choisi soit panni les moins reactifs vis-a-vls 
de l'anhydride organique afin d'eviter touce reaction parasite. 

n devra egalement de preference etre volatil pour faciliter son 

Elimination subsequente. 

De preference, on choisit les alcools secondaires du type 

isopropanol ou isobutanol. 

De preference, on realise en premier lieu la suspension sous 
. agitation de particules pigmentaires dans la phase hydroalcoolique en 
laissant la suspension en l'etat un temps suffisant pour permettre le 
debullage puis on y rajoute la solution de chitosane ou derives de chitosane 
salifies. 

Le pH de la solution de chitosane salifie ou derives de chitosane 
salifie s est generalement compris entre 2 et 6 selon la forme salifiee choisie. 
Dans le cas de l'acetate de chitosane ou acetate de derives de chitosane, le pH 
est generalement entre 4 et 4,5. 

De preference, la concentration de chitosane ou derives de 
chitosane salifies est comprise entre 0,005 et 0,5 g/1, avantageusement entre 
0,01etO,lg/L 

La solution est laissee sous agitation un temps suffisant a 
l'adsorpdon ou a I'encrage initial des chaines de chitosane ou derives de 
chitosane a la surface des pigments et dans le cas de pigments enrobes de 
mica titane a la fixation de chitosane au titane soit par chelation, soit par 
complexation. 1 

La reaction d'acetylation est effectuee par ajout d'une solution 
d'un anhydride d'acide organique dans un alcooL 

Comme precedemment, Talcool sera de preference un alcool 
secondaire tel que I'isopropanol ou 1'isobutanoL 

Panni les anhydrides d'acide organique on choisit de preference 

l'anhydride acetique. 

La concentration d'anhydride d'acide organique notamment 
d'anhydride acetique est comprise entre 0,1 et 10 g/L de preference entre 0,5 
et S g/L 
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Selon une variante pr£f6r6e, on donne ci-aprfes la quantite des 
differents r^acufs mis en jeu, 6 taut entendu que cette variante n'est dormee 
qu'k titre indicatif et ne saurait en aucune maiii&re limiter le precede selon 
1* invention. 

5 de ^ de preference 

Eau 20 80 SOg 

Alcool (isopropanol) SO 20 50 g 

Ac&ate de chitosane 0,005 0,5 0,04 g 

Pigments. 0,4 . 40 4 g 

10 Anhydride acStique 0,1 10 1 g 

L'invencion concerne egalement xin procdd6 de preparation tel 
que decrit ci-dessus, caract£ris£ en ce que l'etape a) est effectuee en presence 
d'un ou plusieurs composes d'interSt organiques tels qu'une molecule active, 
ce qui permettra une liberation contrdtee de cette molecule (effet retard) 

15 lorsque les microcapsules de pigments min£raux obtenues auront ere incluses 
dans un milieu appropri^ 

Parmi les molecules actives, on peut citer les molecules 
pharmaceutiques, divers acides gras satur^s ou insaturSs ramifies ou non tels 
que l'acide octylcarboxylique, De preference, ces molecules sont incluses 

20 dans la paroi de chitine en foible quantite afin de ne pas interpret avec la 
cohesion du film de chitine, 

L'invention concerne egalement de nouvelles microparticules de 
pigments min£raux caract6ris£es en ce qu'elles sont enrobees d'une coucbe 
de chitine ou derives de chitine, ladite couche comprenant eventueilement 

25 une ou plusieurs substances organiques et en ce que lesdites microparticules 
enrobdes sont susceptibles d'etre obtenues par le proced6 selon l'iavention. 

Ces microparticules enrobees presentent une granulomfitrie qui 
depend bien entendu de la granulometrie des microparticules des pigments 
min£raux mises en suspension. , 

30 Les microparticules enrobees selon I'invention presentent des 

propri£t£s filmogSnes de surface. De ce fait, les particules peuvent former 
d'une part des films a sec sans apporter de caractere viscosant a la solution de 
mise en oeuvre, D'autre part, les pigments peuvent servir de squelette de 
maintien a toute formulation et permettre son moulage dans les formes les 

35 plus diverses (granulation). 

Les microparticules selon ^invention prdsentent done l'interet de 
pouvoir Stre utilisees d'une fa^on extremement large, notamment en tant que 
substance fflmogene ou pour la granulation de produits tels que les produits 
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toxiques ou les bact£ries. 

Hies peuvent 6galement etre utilises it titre de vecteur pour effet 
retard iorque la couche de chitine comprend des molecules organiques par 
exemple pharmaceutiques, phytosanitaires, cosm6tiques, etc. 

5 Parmi les applications filmogene, on cite : 

l'enrobage de semences, Tenrobage de galets ou de comprimes, par 
exempie des comprimes rendus effervescents, 1'utilisation des 
microparticules dans diverses formulations d'encre d'imprimerie, 
notamment en procSde OFFSET, en hfiliographie ou en fiexographie. 

10 Comme autre application filmogene, on cite ^utilisation de ces 

microparticules dans les formulations de peintures, notamment vinyliques, 
acryliques, mais Sgalement glyc£rophtaliques. L'ajout de telles 
microparticules conduit a des d€p6ts de film a effet couvrant accm. 

Ces microparticules peuvent 6galement Stre utilisees dans ie 

15 compactage. La technique de compactage consiste & hydrater les 
microparticules de pigments enrobSes par une quantite d 7 eau inf6rieure & la 
quantity nficessaire & leur remise en suspension liquids Cette quantity est de 
l'ordre de deux fois le poids des microparticules de pigments enrobes sees. Ce 
syst&me lors du sechage s'agr^ge sans variations importantes de volume. Si 

20 Ton apporte d'autres composes dans la phase aqueuse, ceux-ci sont 
emprisonn^s au sechage dans la structure du reseau tridimensionnel des 
pigments nacrds. . 

Les microparticules de pigments min^raux selon l'invention 
peuvent ggalerpeot etre utilises dans la granulation de diffdrents produits : 

25 les produits toxiques. melanges avec les microparticules selon 

l'invention, aprSs sSchage, forment un galet qui limite TefFet toxique du 
produit de traitement pulverulent. Ce galet est ensuite utilisable par simple 
melange S. L'eau ou il se d£lite sans viscoser le milieu. 

La granulation de bactSries dans des microparticules selon 

30 l'invention est egalement une solution ais6e aux difficult^ qui sont 
generalement rencontrdes dans Tutilisation de systfcmes bacteriens dans les 
applications biotechnologiques. On connait en effet les difficultes de 
conservation des souches dans leur transport et dans leur piise en oeuvre. 

Les microparticules selon Tinvention dont la couche de chitine 

35 comprend une ou plusieurs substances actives peuvent £tre liberees de fa$on 
contr6l6e. Les facteurs de liberation sont generalement Thumidite du milieu, 
le pH, la biod^grad-arfon, du syst^me. 

D'autres utilisations peuvent Egalement etre envisagees telles gaie 
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le coxnpactage des colorants, des pigments ou encore des parfums. Notamment 
le toucher agr^able des microparticuies selon ^invention permet leur usage 
dans la formulation k sec des industries cosmeriques (fond de teint)- 

Les examples ci-dessous illustrent i'invention a titre non limitatif. 

5 Exemole 1 

Enrobage_de pigments nacres Trio dine 221 

• Preparation initiale 

Dans tin reacteur de 30 litres, on verse successivement : 

- 1 kg de pigments Iriodine 221 de granulomfitrie comprise entre 
10 Set2S|im 

- 8 litres d'isopropanol 

- 12 litres d'eau 

Le melange est agit£ durant deux 'heures afih de d£buller les 

solutions. 

IS • Phase de fixation du chitosane 

* *.••.* * * 

Sur la solution pr6c6dente en agitation, on verse : 
ujie solution prSaiablement filtr^e de 5 litres d'eau contenant 30 g 
de chitosane (0,6 %, 0,18 moles) et 15 g d'acide acfitique. 

Le melange est agite durant deux heures pour une adsorption 
20 majdmale du chitosane sur les pigments. 

• Phase de r&cetylation ; 

Sur la solution precederite en agitation, on verse : 
500 ml d'une solution fraichement preparee mais homogfene, de 
25 propylene glycol (monopropyl&ae glycol) contenant 100 g (une mole) 

d'anhydride ac£tique, 

Dans ces conditions, l'acdtyiation est effectuee pour des 

temperatures comprises entre 15 et 25°C S les pigments enrobes dephasent 

avec perte de flux dans les 5 & 45 min qui suivent le rajout de la solution de 
30 reac6tylation. L'agitation est maintenue durant 2 heures, puis, apres 

ddcantaxion et egouttage par tome mdthode appropriee, les pigments sont 

s6ches et conditionnes. 

Exemple__2 

35 Enrobage de pigments nacres Iriodine 111 (gramilometrie 1 4 15 fiin) 

Les conditions operatoires de Texemple 1 sont reproduces et 
conduisent aux pigments corr espondants . 
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Exemple duplication 

A - Applications filmogSnes 
. Enrobage de seme^ces 

Une solution de pelliculage de mais est reali$6e par melange de 30 
5 parties en poids de pigments de Pexemple 1 prealablernent enrobes par 1 % de 
chitine, 60 parties de produits phytosanitaires classiques et 90 parties d'eau 
afin d' assurer le mouillage. Cette solution cqmmunement appetee bouillie est 
agitee en presence de mais oti pulverisee sur celui-ci a raison de 2 kg par 100 
kg de mais. Uabsorption de Teau par les graines de mais provoque ie dSpdt de 
10 la bouillie qui se depose & la surface de la graine- Le maintien filmog&ae de la 
formule est assuree par les pigments enrobes. 



. Galeta de bains 

Une part de pigments enrobes, prdalablement hydrates, & 20 % est 
15 saupoudrSe sur 100 parties d'une composition ayant la forme de galets ou de 
comprimSs rendus effervescents dans I'eau par leur Emission de CO?, Les 

pigments enrobds se deposent pour former k la surface des comprint un 
film protecteur. 

.*•'•'•':..♦/ • • • 
20 • .Encre d'hnprimerie- : 

Une composition de 10 a 60 parties pour 100 g de pigments enrobes, 
de preference 30 parties, est ajoutee dans diverses formulations d' encre 
d'imprimerie* Ces formules sont uiilisabies en proc<§d6s OFFSET, en 
h^liographie et en flexographie, 



2S 



30 



. Peinture 

Un,e preparation a 30 parties de pigments dans une formulation de 
peinture conduit en solvant vinylique, acrylique mais 6galement en milieu 
glyc$rophat£ a des depots de film a effet couvrant accru. 



. Comnactage 1 * ■ " . 

La technique de compactage consiste a hydrater les pigments 
enrob6s par une quantity d'eau inf6rieure & la quantity n<Scessaire k leur 
remise en suspension liquide, Cette quantite est de Tordre de deux fois le poids 
35 des microparticules de pigments enrobes sees. Ce systeme lors du sechage 
s'agrdge sans variations importantes de volume. Si Ton apporte d'autres 
composes dans la phase aqueuse, ceux-ci sont emprisonnes au sechage dans la 
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structure du reseau tridimensional des pigments nacres. 

g - Granulation 

Produits toxioues 

SO g de florapearl 12® enrobes sont melanges a 50 de de produit 
phytosanicaire. Le tout sechS forme un galet qui limite I'effet toxique 
pulverulent du produit de traitement- Ce galet est ensuite utilisable par simple 
melange a l'eau o£l il se d61ite sans viscoser le milieu. 

Le Florapearl 12® est l'lriodine, micatitane reference Iriodine 120, 
baptist Florapearl pour son application dans les semences. 
Barberies 

Une culture de Rhizobium est prealablement realist. EUe est 
directement melang^e en Sgaie proportion a des pigments enrobes 
prealablement st£rilis6s par irradiation. Aprfes sSchage par xnethode 
appropriee, dans des moules, les galets obtenus sont conserves, en 
environnement sterile puis testes pour leur aptitude a provoquer des 
nodulations an bout de 1, 2, 6, 9, 12 mois et compares avec succ&s i des temoins 
fbc£s sur divers autres supports. 

Une culture d'Azospirillium et tme culture de Speudomonas out pu 
etre conserves par les iu&nes m^thodes pour favoriser la iutte biologique. 
Leur application est faite en granules au pourtour direct des plants traites. 

Vecteur pour effet retard et fixation . 

Les microparticules de pigments peuvent fitre enrobees par une 
teueur plus ou morns £lev£e en chitine. De cette quantite va dSpendre un 
certain nombre de paramStres- En particulier, si lors de l'enrobage ou lors du 
compactage on emprisonne dans la chitine naissante ou dans les granules en 
formation, une molecule active comportant des sites de fixation sensibles aux 
liaisons hydrogene tels que la plupart des molecules organiques classiques, 
leur liberation ^a nfl le temps peut etre maitris4e. Les facteurs de liberation 
seront alors ITaumidite du milieu, le pH, la biodegradation du systfeme. 

Cette technique a ete utilisee sur divers acides gras satures ou 
insatur£s ramifies ou non. Entre autres exemples, l'acide octylcarbosylique 
piegfi a: 1 % dans un galet de S cm de diamStre sur 1 cm d'epaisseur et 
maintenu sous eau courante, relargue totalement (perte de signal 
spectrograptuque) en trois semaines. 
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D'autres exemples peuvent Stre apportes. Le compactage peut 
seivir a maintenir des colorants, des pigments ou encore des parfums. Son 
toucher agreable permet son usage dans la formulation a sec des industries 
cosmitiques (fond de teint, etc 
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REVENDTCATIONS 
1. Proc£de de preparation de microparricules de pigments 
mineraux enrobees d'une couche de chitine ou de derives de chitine. 
caracterise en ce que: 

a) des microparticules de pigments mineraux en suspension sont 
mises en contact avec une solution de chitosane ou derives de chitosane 
salifids de fa?on a provoquer la coacervation du chitosane ou deriv6s de 
chitosane autour des microparricules de pigments, 

b) les niicropardcules enrobees sont ensuite soumises & une 
reaction d'acetylation au moyen d'anhydride d'acide organique. 

2- Precede de preparation selon la revendication 1, caracterise en 
ce que les microparricules de pigments min<§raux sont mises en suspension 
dans une solution hydroalcoolique. 

3. Procede de preparation selon la revendication 1, caracterise en 
ce que la solution de chitosane ou de derives de chitosane salifies est une 
solution acitique. 

4> Procede de preparation selon la revindication 1, caracterise en 
ce que 1'acetylacion est effectuee au moyen d'une solution organique 
d'anhydride acetique. 

5* Precede de preparation selon la revendication 4, caracterise en 
ce que Pacdtylation est effectuSe au moyen d'une solution alcoolique 
d'anhydride acetique.. . 

6. Procede de preparation selon Time des revendications 2 ou 5, 
caracterise en ce que l'alcool est choisi dans le groupe consume par les 
alcools volatils non r£actifs vis-a-vis de i'anhydride d'acide organique. 

7. Procede de preparation selon la revendication 6, caracterise en 
ce que Talcool est choisi dans le groupe consticue par un alcool secondaire, 
nota mm ent Tisopropanol, Pisobutanol seul ou en melange, 

8. Procede de preparation selon la revendication 1 ou 3, 
caracterise en ce que la concentration de chitosane ou derives de chitosane 
salifies est comprise entre 0,005 et 0,5 g/l. 

9- Procede de preparation selon la revendication 8, caracterise en 
ce que la concentration de chitosane ou derives de chitosane salifies est 
comprise entre 0,01 et 0,1 g/L 

10. Procede de preparation selon la revendication 1 ou 2, 
caracterise en ce que la concentration de pigments dans la suspension est 
comprise entre 0,4 et 40 g/l, 

11. Procede de preparation selon la revendication 10, caracterise 
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en ce que la concentration de pigments dans la suspension est comprise entre 
Iet20g/L 

1Z Procede de preparation selon l 7 une des revendications 1, 4, 5, 
caract6ri$6 en ce que la concentration d'an hydride d'acide organique est 
5 comprise entre 0,1 et 10 g/L 

13. ProcSde de preparation selon 1'une des revendications 
pr6c£deixtes, caract£ris£ en ce que les microparticules de pigments minfiraux 
ont une granulomdtrie moyenne comprise entre 1 et 100 iutl 

14- Proc6dS de preparation selon Tune des revendications 
10 precedentes, caracterise en ce que 1'etape a) est effectu^e en presence d'un 

ou plusieurs composes d'int&r&t, organiques. 

15- Microparticules de pigments mindraux, caracterisees en ce 
qu'elles sont enrob^es d'une couche de chitine ou derives de chitine 
comprenant 6ventuellement une ou plusieurs substances organiques et en ce 

15 qu'elles sont susceptibles d'etre obtenues par le procede selon l'une des 
revendications 1 &. 14. 

16. Utilisation des microparticules selon la revendication 15 
comme substance filmogfene. 

17. Utilisation selon la revendication 16, caracterisee en ce que les 
20 microparticules sont utilises pour l'enrobage des semences, des galets de 

bains, dans les encres d'imprimerie, les. peintures, le compacxage. 

18. Utilisation des microparticules selon la revendication 15, pour 
la granulation de produits toxiques, des bacteries- 
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